Ustav fyziky kondenzovanych latek, P¥irodovédecka fakulta, Masarykova univerzita
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Seznam tloh:

A: Analyza tenké kovové vrstvy

B: Analyza praskového polykrystalického vzorku

C: Analyza oxidové vrstvy

D: Analyza kifemikového monokrystalu

E: Skenovaci elektronova mikroskopie.

F': Teplotni zavislost elektrické vodivosti supravodice.

G: Mikroelektronika v ¢istych prostorach a principy fotolitografie



Organizace praktika

Kazdy student obrzi na tvodni hodiné praktika sadu ¢tyt vzorki:
A Tenka kovova vrstva na izolujicim substratu

B Praskovy vzorek kubického materialu

C Oxidova vrstva na kifemiku

D Monokrystal kifemiku

Kazdy ze vzorku bude analyzovan kombinaci nékolika riznych metod a odevzdén bude protokol obsahujici
komplexni analyzu vlastnosti kazdého ze vzorki. TTi metody budou pouzity pro analyzu dvou rtiznych vzork.
Tii posledni tlohy nejsou spojeny s zadnym vzorkem z poskytnuté série: pro elektronovou mikroskopii si
studenti obstaraji libovolny vzorek vlastni.

Seznam tloh véetné podukolii:

A: Analyza tenké kovové vrstvy

— A1: Méfeni tloustky tenké vrstvy rtg odrazivosti.

— A2: Halluv jev.

— A3: Stanoveni indexu lomu a tloustky tenké vrstvy elipsometrem.

B: Analyza praskového polykrystalického vzorku

— B1: Praskova difraktometrie latky s kubickou miizkou.

— B2: Rtg spektroskopie.

C: Analyza oxidové vrstvy

— C: Stanoveni indexu lomu a tloustky tenké vrstvy elipsometrem.

D: Analyza kifemikového monokrystalu

— D: Stanoveni orientace monokrystalu.

E: Skenovaci elektronové mikroskopie.

F': Teplotni zévislost elektrické vodivosti supravodice.

G: Mikroelektronika v ¢istych prostorach a principy fotolitografie

— navody pfistupné na http://www.physics.muni.cz/ufkl/equipment /CleanRoom.shtml

Ve dvou piipadech je stejnd metoda vyuZita pro méfeni dvou riznych vzorka (A3+C1, C2+D1); v téchto
ptripadech bude méfeni obou vzorki probihat spoleéné v rdmci jednoho terminu. Navody téchto tloh jsou
rovnéz sepsany souhrné.

Organizace praktika a zptisob hodnoceni

Studenti méii jednotlivé tlohy podle vyvéseného rozpisu. Nahradni termin méfeni muze byt dohodnut
individualné. Student muze tlohu méfit, prokaze-li, Ze rozumi problematice tlohy spravnym zodpovézenim
kontrolnich otézek.

Protokol z méfreni by mél byt vypracovan nejlépe do jednoho tydne po dokonéeni tlohy. Odevzdané
protokoly budou opraveny a vraceny k eventualnimu doplnéni. Doplnény protokol bude otestovan. Protokol
a priubéh testovani kazdého protokolu bude oznamkovin. Znédmkovani jednotlivych protokoli pak urcuje
vysledné hodnoceni celého praktika.

Doporucena literatura

V. Holy, J. Musilova, Fyzikdlni méreni II, skripta UJEP, Brno, 1986.
V. Valvoda, M. Polcarova, P. Luké¢, Zaklady strukturni analyzy, Nakladatelstvi UK, Praha, 1992.
U. Pietsch, V. Holy, T. Baumbach, High-Resolution X-Ray Scattering, Springer, Berlin, 1999 a 2004.



Uloha A.1. Méfeni tloustky tenké vrstvy rtg odrazivosti

A.1.1. Formulace problému

Nameéfeni rtg odrazivosti na substriatu a na tenké vrstvé. Urceni tloustky tenké vrstvy z extrémi odrazi-
vosti. Urceni vlivu drsnosti rozhrani na pribéh odrazivosti.
A.1.2. Teorie

Index lomu n =1 — § pro rentgenové zafeni je velmi blizky, ale o néco mensi, nez jedna. Z Fresnelovych
vzorcu potom plyne, Ze odrazivost mé méritelné hodnoty pouze pro velmi te¢né thly dopadu. Proto je zvykem
thel dopadu 6 na vzorek v rtg optice méfit od povrchu samotného, nikoliv od jeho normaly, jak je tomu
zvykem pro viditelné zafeni. Kriticky thel totélniho odrazu v radidnech je potom

Oc = arccos n ~ V20 (A1)

Nésledujici tabulka uvadi vyse uvedené parametry pro rizné materialy a pro spektralni ¢aru Cu Ka; (vinova
délka A = 1,54056 A), pFiemz kriticky thel (ve stupnich) si dopoéita kazdy sam:

materiél 6=1—-n kriticky thel ¢
SiOq 7,13-107%+40,92- 1077
k¥emik 7,60-107%+41,73-10"7

germanium | 1,45-107° +44,32- 1077
wolfram 4,63-107°4i3,87-1076

chrom 2,12-1075412,23-1076
nikl 2,42-107° 45,08 -1077
méd 2,44-107°4+i5,32-1077
zlato 4,65-107° 474,16 -1076
platina 5,19-107° +45,10 - 1076
voda 3,57-107%471,08-1078

Hodnoty ¢ (nékdy se oznacuje v literature n = 1 — § — i3) lze nalézt naptiklad na nésledujicich strankach
pro Ffadu materiali http://x-server.gmca.aps.anl.gov/x0h.html.

Uvazujme nyni odrazivost vrstvy tloustky ¢ na substratu, viz obr. [A.Il Fresnelovy koeficienty pro odraz
na rozhrani mezi vzduchem a vrstvou a mezi vrstvou a substratem spo¢teme v limité malych thla
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kde thly smért §ifeni paprskii podle Snellova zékona jsou ve vrstvé 6, = V62 — 26, a v substratu 0y =

V2 — 25,.

/
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Obréazek A.1. Schématické zobrazeni vinovych vektort pri odrazu na vzorku s vrstvou na substratu.


http://x-server.gmca.aps.anl.gov/x0h.html

Amplituda odrazivosti, pokud zapoc¢teme nebo nezapocteme vicenasobné odrazy ve vrstve, je

—id
Rd(é?) ! + o€

= W nebo RS(H) =1 + tge_i¢ s (A3)

kde zména faze viny pii priichodu vrstvou je ¢ = (47/\)0,t. Mé&fena intenzita I(6) je potom tmérna |R(6)|%.
Z toho plyne, Ze odrazivost osciluje s pseudo-periodicitou 8,t = tv'#? — 26,, ktera je funkei ithlu dopadu 6.
Pro thlovou polohu m-tého maxima 0™ tedy plati

A
(02 =, = 2 (m = mo). (A
Vidime, Ze maxima nejsou ekvidistantni, a jsou posunuté o kriticky thel kviili lomu ve vrstvé. V rovnici (A.4)
jsme zavedli polohu prvniho viditelného maxima mg, ponévadz skute¢né prvni interferenéni maximum nemusi
byt vzdy pozorovatelné. Takto dostavame jednoduSe linedrni zavislost ,,odmocniny“ na pofadi maxima se
smérnici \/2t. Zaroven nesmime zapomenout, Ze v limité malych uhli je nutné uvazovat ahly v radianech. Pri-

bliznou hodnotu periody oscilaci reflexni kiivky ve stupnich lze odhadnout ze vztahu 180/7 - v/ (\/2t)? + 26,,.

A.1.3. Experimentalni vybaveni

Rtg difraktometr s médénou rentgenkou, Stérbiny, pocitacem rizené ovladani goniometru a scintila¢niho
detektoru. Na zacatku méfeni budou nastaveny nulové polohy goniometru a zméfena intenzita dopadajiciho
zéfeni. Poté bude nastaven vzorek do spravné vychozi polohy pfed méfenim s presnosti okolo 0,01°. Na-
méfend kiivka odrazivosti, tj. zavislost I(w) odraZené intenzity na ihlu dopadu a normovana na intenzitu
dopadajiciho zafeni, bude po méreni uloZena do souboru na disku.

A.1.4. Vyhodnoceni odrazivosti

Na grafu naméfené kiivky odrazivosti vyznacte polohy kritického thlu substratu a vrstvy (z dopoétené
tabulky). O¢islujte interferenéni maxima, jejich polohy zapiste do tabulky. Polohami prolozte zavislost (A.4)
a urcete tloustku vrstvy.

Takto nalezenou tloustku vrstvy srovnejte s hodnotou, kterou jste dostali nafitovanim kiivky odrazivosti
po ukonéeni méfeni specializovanym programem, pomoci kterého jste ziskali i drsnosti v8ech rozhrani o, coz

jsou typické vystupy z méfeni vrstvy metodou rtg zrcadlové odrazivosti.
(a) vrstva

(b) vritva -

reflektivita
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Obrazek A.2. Graf k otazce 3. Simulace odrazivosti wolframové vrstvy tloustky 20 nm na safirovém substratu
s nulovymi drsnostmi vrstvy i substratu a s drsnostmi 0,5 nm.



A.1.5. Kontrolni otazky

1. Jaky je vliv malé sifky svazku (napf. 0,1 mm) dopadajiciho tetné pod malym dhlem na povrch vzorku
o délce napt. 5 mm? Odhadnéte thel, pod kterym se dopadajici svazek bude cely odrézet od vzorku.

2. Jak bude vypadat odrazivost substratu se zoxidovanou vrstvou na povrchu? Jak se projevi nékolik vrstev
v odrazivosti celého vzorku?

3. Jaky je vliv drsnosti substratu a horniho rozhrani tenké vrstvy na pribéh odrazivosti? Identifikujte, na
zékladé vlastnosti procesu interference, ktera kiivka na obr. [A2l pro [dyrstval > |dsubstrat| patii (a) obéma
rozhranim hladkym, (b) drsny substrat, hladky povrch, (c) hladky substrat, drsny povrch, (d) obé rozhrani
drsna?

4. Uvazte, ze nejlepsi dosazitelné tihlové rozliseni diky divergenci svazku je ~ 0.03° a mnozstvi odraZené
intenzity nadm dovoluje méfit maximalné do ~ 5° dhlu dopadu. Odhadnéte nejmensi a nejvétsi tloustku
vrstvy, kterou je mozné touto metodou detekovat.



Halluv jev v kovu a v polovodici.

Uloha do Praktika z pevnych latek 2b (F6390) v jarnim semestru.

Uvod.

Hallovym jevem rozumime vznik pti¢ného elektrického pole — Hallova pole — piisobenim
magnetického pole na proud protékajici vodi¢em. ProtoZe magnetické pole pfi stejném sméru
proudu vychyluje kladné i zaporné naboje stejnym smérem, lze podle sméru elektrické
intenzity Hallova pole ur€it polaritu nositelG proudu ve vodici. JelikoZ velikost intenzity
Hallova pole zavisi na driftové rychlosti nositeli proudu a ta je pfi dané proudové hustoté
nepiimo tmeérna jejich koncentraci,lze z velikosti intenzity Hallova pole, hustoty proudu a
velikosti indukce magnetického pole urcit koncentraci volnych nositeli proudu ve vodici.

Hallav koeficient

Pro vodivou latku — kov, polovodi¢ — se definuje Halliv koeficient Ry jako koeficient
umérnosti mezi elektrickou intenzitou Hallova pole Ey a vektorovym soucinem indukce
magnetického pole B a proudové hustoty j

EH :-RH(j XB)

Souvislost Hallova koeficientu s koncentraci volnych nositeli proudu v jednoduchém modelu
vodiCe se stejnou driftovou rychlosti vSech nositeli proudu vyplyva z podminky, Ze
v rovnovazném stavu bude Lorentzova sila ptisobici na pohyblivy naboj nulova

0=qEs+q(vXx B)
a ze vztahu pro proudovou hustotu j nesenou naboji g o hustoté n driftovou rychlosti v

j=qgnv

1.
En= %(]XB)

Porovnanim s defini¢ni rovnici obdrZzime pro Hallliv koeficient

1
Ve kterém je n koncentrace volnych nositelG proudu ve vodivé latce a q nadboj jednoho
nositele proudu. Predpoklady, ze kterych tento vztah vyplyva, jsou dobfe splnény u kovi.

U polovodict je situace odliSna v tom, Ze jsou soucasné pritomny dva druhy volnych
nositelti proudu: elektrony a diry, které se lisi nejen znaménkem néboje, ale také efektivni
hmotnosti, tedy driftovou rychlosti ve stejném elektrickém poli, respektive pohyblivosti.
Rovnéz rychlosti vSech nositeli stejného naboje nemusi byt stejné. Vypocet Hallova
koeficientu pro tento pripad vede k vysledku [1]:



nu,’ = pu,

RH: -Th 5
/q/lru, + pu,)

Kde /q/ = ey je elementarni naboj, n, p jsou koncentrace a U,, [, pohyblivosti elektronti a
dér a 1, je rozptylovy faktor zavisly na druhu rozptylu nositel proudu, ktery pro rozptyl na
akustickych fononech ma hodnotu r, = 37U/8 pro elektrony v germaniu. Pro degenerované
polovodi¢e ma rozptylovy faktor hodnotu r, = 1. V pripadé, Ze v polovodi¢i vyrazné
prevlada jeden typ nositelti, bude mit Halltiv koeficient tvar

_tn -
Ry= en pro polovodi¢ n — typu
R rh 1 d ~
= 4+ —
H &P pro polovodiC p —typu

Zmétime-li tedy Hallv koeficient, miizeme urcit polaritu naboje nositelii proudu — znaménko
Ry urcuje orientaci elektrické intenzity Hallova pole — a vypocitat jejich koncentraci.
Uvedené vztahy plati pouze pro tzv. slabé magnetické pole, pfi kterém je polomér

N

zakriveni drahy nositele proudu mnohem vétsi nez jeho stfedni volna draha. Tento poZadavek
1ze také vyjadrit v jednoduchém tvaru

UBK 1
kde 4  je pohyblivost nositeli proudu a B indukce magnetického pole. Pohyblivost u
muzeme snadno urcit, zname-li mérnou vodivost latky O = €44, pro n - typ, resp. 0 =

&4 P pro p —typ a Hallliv koeficient Ry ze vztahu Uy =Ry0 a Hu=Th .

Méreni Hallova koeficientu

Princip méreni Ry je na obr. 1. Vzorek ve tvaru
dlouhého hranolku o prifezu w.a je
w v homogennim magnetickém poli B kolmém
na smér proudu I. Na protilehlych sténach
B

vzorku rovnobéznych se smérem magnetické

) | indukce se méfi mezi napétovymi kontakty
/ /— —_ Hallovo napéti Uy,
Un Z definice Ry vyplyva pro velikosti vzajemné
Us L kolmych vektorti j,B a En
EH = RH JB
I Za predpokladu, Ze Hallovo pole ve vzorku je
! homogenni, vyjadiime En pomoci Hallova
Obr. 1. Schéma zapojeni napéti Uy a vzdalenosti a jako Ey = Un/a
proudovou hustotu j pomoci proudu I
a prafezu vzorku w.a jako j = I /w.a, obdrZime vztah pro vypocet Hallova koeficientu
_Uyw
" IB

Mérime obvykle pri konstantnim proudu, ktery méfime ampérmetrem A nebo jej urcime
z Gbytku napéti na odporovém normdalu Ry zapojeném v sérii se vzorkem. Indukci




magnetického pole B méfime magnetometrem, jehoZ sonda je umisténa v blizkosti vzorku.
Hallovo napéti Uy méfime Cislicovym voltmetrem V s velikym vnitfnim odporem. Pfi jeho
urCovani musime brat v ivahu, Ze na napét'ovych kontaktech mohou vznikat rizna napéti,
ktera nemaji ptivod v Hallové jevu: termoelektrické napéti, napéti zpisobené nesoumérnym
umisténim napét'ovych kontakti a dalSi galvanomagneticka napéti. Pokud se polarita téchto
napéti méni pouze se zménou smeéru proudu , nebo pouze se zménou sméru magnetického
pole, lze tato neZadouci napéti vyloucit urCitym postupem pfi méfeni: Budeme postupné
komutovat sméry megnetického pole a proudu a ziskame tak Ctyfi rtizna napéti, ze kterych
ur¢ime napéti, které méni znaménko pouze pri soucasné zméné magnetického pole i proudu.
Hallovo napéti pak urc¢ime takto:
Un= (1/4).[ U(+1,+B) — U(-L,+B) + U(-L,-B) — U(+1,-B)]

Pii komutacich sméru proudu a sméru mgnetického pole musi zistat velikost proudu a
indukce magnetického pole konstantni. Uvedenym postupem nevyloucime pouze tzv.
Ettinghausenovo napéti, které podobné jako Hallovo napéti je imérné soucinu proudu a
magnetické indukce. Toto napéti byva mnohem mensi nezZ Hallovo napéti.
Potfebujeme-li ur¢it mérnou vodivost vzorku 0, méfime jeSté napéti U, mezi podélnymi
kontakty na vzorku — viz. obr. 1.
_p=Jdoav

I 1

Q|+

Blokové schéma aparatury proméreni Hallova koeficientu a rezistivity je na obr. 2.

Halluv jev - aparatura

——— svorkovnice

digitalni @ Zdroj proudu
W-metr U a komutatar
Termometr T g Teslametr

Elektromagnet

Zdraj
magn. proudu

Obr. 2. Blokové schéma pro méfeni Hallova koeficientu. Pfi méfeni rezistivity pfipojime
V-metr k podélnym kontaktiim vzorku..

Ukoly pro méreni

1. Prii laboratorni teploté ovérte pro nékolik hodnot proudu a magnetické indukce, zda je
zavislost Hallova napéti na proudu a na magnetické indukci linearni.

2. Zmeértte Halliv koeficient kovu a polovodice pri laboratorni teploté.




3. Zméfte mérnou vodivost obou vzorka.

Zpracovani méreni
» Urcete znaménko naboje volnych nositel v kovu a v polovodici.

* Urcete koncentraci volnych nositeld proudu v kovu a v polovodi¢i a porovnejte ji
s koncentraci atomt v latce.

* Urcete pohyblivost nositelti proudu v kovu a v polovodici.

* Odvod'te podminku pro slabé magnetické pole a presvédcete se, zda byla u obou vzorki
pfi méfeni splnéna.

Literatura:
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[2] Dekker A. J.: Fyzika pevnych latek, Academia, Praha

[3] Wieder H. H.: Laboratory notes on electrical and galvanomagnetic measurements,
Elsevier Sci. Publ. Comp., New York 1979, str. 51, 52



Uloha A3+C1: Elipsometrie na tenké vrstvé



Stanoveni indexu lomu a tlousSfky tenké vrstvy
elipsometrem

Uvod

Fyzikalni podstatou elipsometrickych mefeni je studium zmany stavu polari-
zace rovinné elektromagnetické viny, ke kieré dojde p¥i odrazu na vzorku,
jimZ byva zpravidla rovinng povrch pevié litky nebo kapaliny.

Predpoklidejme, Ze na vzorek dopadd ze vzduchu rovinni monochro-
matickd vina ifici se ve sm&ru osy z, kterou miiZeme popsat nasledujicimi
vztahy:

Bz = Egeilut-ketts) (1)
E, = Eyp'wi—ketéy) (2)

kde w je ihlovi frekvence a k = 2x /) je vinové &islo. OznaZme ¢ = ¢y — ¢..
Pokud je ¢ ndsobkem x, je vina linedrn& polarizovani. Pokud je ¢ lichym
ndsobkem /2, je vina krulovd polarizovani. Ve viech ostatuich pFipadech
je vina elipticky polarizovani. ' o

Po odrazu od vzorku , kdy osa x je kolmd na rovinu dopadu, miZeme
vinu popsat takto:

E, = E,. elWi-kz+ds}) (3)
,; = Ery,et'(wt—k:'+dn,) (4)

1



E.. = PEoyr, (5)
Ly = Eoyry (6)

kde r, a r, jsou Fresnelovy kocficienty pro vlnu s s polarizaci {tj. vlau
polarizovanou kolmo k roving dopadu) a pro vluu s p polarizaci (tj. vlnu po-
larizovanou v roviné dopadu). Fresnclovy koeficienty jsou obecné komplexni
gisla a jsou jednozna&nd ureny optickymi konstantami vzorku (popfipadé i
tlou&tkami, pokud se jednd o vrstvy).

Elipsometr je sestaven tak, ¢ miiZeme méfit rp/r, resp. ¥ a A, kde

rpl/ts = tanh e

Experimentdlni zafizeni
Elipsometr Gaertner L119 je typickym predstavitelem clipsometri pro ruéni
méfeni v uspoFidani PQSA (polarizdtor-kompenzitor-vzorek-analyzitor).

K
P

vzorek
,

Jako zdroje zifeni mlZeme pouZit bud laser ( v naSem pfipadé He-Ne
laser s vinovou délkou 632.8nm ) nebo rtutovou vybojku a vhodnym fltrem
vybrat ndkterou spektralni &ru. Svétlo ze zdrojc prochazi pres polarizator
( Glan-Thompsoniiv hranol), kde sc lineirné polarizuje. Dale pokracuje
pies Babinet-Soleiliv kompenzitor s fdzovym posunem x/2, kde se z ného
stdva elipticky polarizovand vlna, kterd dopada na vzorek. Svétlo odraZené
od ‘viork-_n‘ je-epét obecnt elipticky polarizoyané a po prichodu analyzitorem
( op&t Glan-Thompsondv hranol ) Iid miZeme detekovat. Jako detektoru
miZeme pouZit fotondsobie, nebo zjiftujeme intenzitu svétla po prichodu
analyzitorem pfimo,okem.

‘Mé&fen{ providine tak, Je nastavime kompenzitor na azimut Q = x/4 a
ménime azimut polarizatoru P a analyzitoru A tak dlouho , aZ dosihneme



na vystupu minimalni { v idedlnim pfipadé nulové ) intenzity. Pak plati:
v = 4 (7)
A = x/2+2P (8)
Zdroje systematickych chyb pfi méfeni ¥ a A jsou zejména nisledujici:
1. Chybné stanoveni zikladunich poloh polarizitoru, analyzitoruy a kom-
penzitoru
2. Mnolonisobné odrazy uvnit¥ optlického systému
3. Odchylka fdzového posunu kompenzitoru od w/2

4. Zména ahlu dopadu svitla béhemy méeni

Tyto systematické chyby vylou€ime , kdyZ vhodnym zpisobem zpracu-
jeme osm méfeni: pro polohy kompenzitoru /4 a 3/47 a pro kaZdou z nich
&tyfi rdzné polohy polarizitoru a analyzitorn. Z téchto osmi méFeni vy-
poiitdme i stfedni hodnoty a odchylky ¥ a A.

Uré&eni optickych konstant z 1 a A

V pfipadé odrazu na rozhrani vakua a absorbujicich prostiedi nabyvaji Fres-
nelovy koeficienty tvaru:

Nacosa; — Nycosag
Nocosay + Ny cos o
Nicosay — N cos az
Nicosa; + Nycosag

Ty

(9)
(10)

L]
N, je index lomu vakua &) = 1, N3 je komplexni index lomu absorbujiciho
prostiedi Ny = ng — ikg a a; je ithel dopadu,

sin xy Nl
sinq; Ng

(11)

Z rovnic {9),(10) a (11) miZeme pfimo vypolist nz a k; jako funkce zndmych
veliéin $,A,¢; a N;.

V pfipad& podloZky s vrstvou je situace mnohem sloZitdjsi. Mdme zde
vice nezndmych veligin ( kromé optickych konstant podioZky a vrstvy jeSté
tloustku vfstvy). Potfebujeme tedy méfeni pro vice ithit dopadu, ale z téchto
‘méfenf nejsme schopni zcjména kvili nelincaritd pfimo optické konstanty

3



vypoéitat. Volime tedy opa&ny postup. Iledime tak dlouho optické kon-
stanty vzorku ( a lloudtky vrstev ), a¥ sc ndm podaf minimalizovat sumu
¢tvercli rozdild namé&fenych a vypoltenych hodnot. Timto postupem pracuje
také na zdkladé Marquardt-Levenbergova algoritmu program pro zpracovani
méfeni ESX. Pokud znime chyby naméfenych hodnot, miZeme je pouzit-
jako vdhy pro jednotlivé sumy &tverci. Na vystupu programu ESX po-
tom pfimo dostaneme hodnoty optickych konstant spolu s jejich stfedniini
kvadratickymi odchylkami.



Doplnéni navodu pro Rotacni elipsometr

Spektroskopicky elipsometr s rotujicim polarizatorem

Elipsometr tvori dvé pohybliva ramena vybavena hranolovymi polarizatory s krokovymi motorky.
Svétlo z halogenového zdroje privadi optické vlakno do vétve polarizatoru, po priichodu hranolem
dopadéd na vzorek a po odrazu vstupuje do pevné nastaveného analyzatoru, odtud je optickym
vlaknem vedeno do spektrometru. Ten snima v jednom case celou spektralni intenzitu. Nameérené
spektralni intenzity pro jednotlivé uhly polarizatoru potom slouzi k vypoctu zakladnich

elipsometrickych parametrt ys, A.

Zakladni parametry pouzitého elipsometru:

Polarizatory: Glanovy-Thomsonovy hranoly, rozsah (350-20000) nm
Uhel dopadu: 45°-90°

Spektrometr: AvaSpec-3648-USB2

Svételny zdroj: AvaLigth-DH-S

Zpracovani méreni:
Intenzita elipticky polarizovaného svétla (I) za analyzatorem se fidi Malusovym zakonem
I(t)=cos’*(wt), (Al)

kde w je kruhova frekvence a t je Cas.

Rovnici (A1) lze vyjadfit pomoci Fourierova rozvoje
I(t)=I,|1+a-cos[2-(P(t)=Py)|+p-sin[2-(P(t)=P,)] , (A2)

kde a, B jsou Fourierovy koeficienty, P(t) je okamZita poloha polararizatoru a P, je thel mezi

rovinou dopadu a nulovou polohou pfistroje ( v idedlnim ptipadé plati P;,=0).

Pro elipsometrické parametry y, A plati

1/2
tan p=[+7%] Jtan (A— A, (A3a)
1—«x
cosA:L (A3b)
(1_0(2)1/2 )

kde A je pevna hodnota analyzatoru a Ay je thel mezi rovinou dopadu a nulovou polohou pfistroje.

Pokud mame polonekonecny vzorek, 1ze pfimo spocitat jeho dielektrickou funkci €
tan’ ¢+(cos® 2y —sin®A-sin*2 ) ]
(1+sin2y-cosA)

R (€)=nisin’p[1+ (Ada)



_ nfsinz(p'tanz(p-sinmp -sin A
B (1+sin2y-cosA)’

J(e) (A4b)

kde ¢ je uhel dopadu , n; index lomu okolniho prostfedi, 9R(e) redlndia J(e€) imaginarni ¢ast

dielektrické funkce.

Ukoly k méfeni:
1. Stanovte tloustku vrstvy oxidu Si na kifemiku a index lomu pro cely méfeny obor vinovych
délek (pro vypocet pouZijte program v Matlabu, teorie viz navod 1).
2. Rozhodnéte, zda lze povaZovat vrstvu kovu na Si za polonekonecny vzorek (nepriisvitna

vrstva).



Uloha B.1. Praskova difraktometrie latky s kubickou miizkou

B.1.1. Formulace problému

Meéfeni difrakéniho spektra praskového vzorku, uréeni indext difrakénich ¢ar, stanoveni transla¢niho typu
miizky a uréeni mfizkového parametru.

B.1.2. Teorie

Monochromatické rtg zafeni dopadé na polykrystalicky vzorek. Predpokladame, Ze zrna polykrystalického
materidlu jsou tak mald, Ze v ozédfeném objemu vzorku jsou zastoupeny vSechny orientace zrn. Difraktuji ta
zrna, pro néz je splnéna difrakéni Braggova podminka (pro krystaly kubické syngonie)

2asinf = AV h% + k2 + 12, (B.1)

tedy v nichz je thel dopadu primérni viny na krystalografickou rovinu (hokolp) roven Braggové ahlu 6. V pred-
chozi rovnici je a mrizkovy parametr a h, k,[ jsou Laueho indezy, které vzniknou vynasobenim Millerovych
indext hg, ko, lp roviny pfirozenym ¢islem n (fad difrakce).

Intenzita difrakce je dana strukturnim faktorem, ktery zavisi na struktufe elementarni buiiky. V riznych
transla¢nich typech Bravaisovy miizky existuji Laueho indexy, pro néz je intenzita difrakce nulova (zakdzané
difrakce). V téchto difrakcich se viny rozptylené jednotlivymi atomy v elementarni buiice rusi. Existuji
jednoduché pravidla, ktera musi spliiovat Laueho indexy difrakce (hkl), aby byla difrakce povolena:

prostd miizka — vSechny difrakce jsou povoleny,

plosné centrovand miizka — povoleny jsou difrakce, v nichz maji Laueho indexy stejnou paritu,

prostorové centrovand miizka — povoleny jsou difrakce, u nichz je h+k+1 sudé,

diamantovd mrizka — povoleny jsou difrakce s lichymi Laueho indexy, nebo se sudymi Laueho indexy, jejichz

soucet je délitelny 4.

B.1.3. Experimentalni usporadani

Rozlozeni intenzity v zavislosti na difrakénim thlu 20 bude v praktiku meéreno v tzv. Braggové-Brentanové
usporadani, jehoZ princip vysvétlime na schématu v obr. [B.Il Necht rtg zafeni vychazi z idedlniho bodového
zdroje S a je detekovano bodovym detektorem D a oba tyto elementy se pohybuji po kruznici goniometru
kpp. Déle, necht vzorek lezici ve stfedu goniometru, t.j. ve stfedu V kruZnice kpp, miiZeme aproximovat
kruhovym obloukem na kruznici k, definované zdrojem S, stfedem V a detektorem D. To je zjevné splnéno,
pokud je lateralni velikost vzorku mnohem mensi nez pramér 2Rpp kruZznice goniometru kpp. Pro vSechny
mozné trajektorie paprskt vychézejicich ze zdroje a detekovanych po difrakci v libovolném bodé vzorku V;
je thel mezi primarnim paprskem a detekovanym paprskem ZSV;D stejny. To lehko nahlédneme ze vztahu
mezi stfedovym thlem ZSO,D a obvodovymi thly /SV;D = %ZSOOD znamého z geometrie. Stejny je tedy
i difrak¢éni dhel 20 pro vSechny mozné trajektorie vln difraktovanych na vzorku. Jinak Fefeno, minimalni
rozptyl difrakénich ahlt pro vSechny difraktujici zrna na planarnim vzorku je dosaZen, jestlize jsou vzdalenosti
zdroj—stfed goniometru a stied goniometru—detektor stejné, a zaroven je tthel dopadu stfedniho paprsku na
vzorek roven thlu vystupu stfedniho paprsku ze vzorku do detektoru. Tato geometrie experimentu odpovidéa
Braggovu—Brentanovu usporadani.

Realizace Braggova—Brentanova uspoiadani pouzitého v praktiku je schematicky zobrazena na obr. [B.2l
Zde je divergence zafeni vychazejictho z rentgenové lampy omezena v rozptylové roviné pomoci divergenéni
stérbiny. K detekci difraktovaného zareni je pouzito linedrniho pozi¢né citlivého detektoru s detekénimi
kanaly rozlozenymi v difrakén{ roviné. Paralelni detekce pro sérii difrakénich thla 260 zde zvySuje ¢asovou
efektivitu méreni. K méfeni je pouzito médéné rentgenky. V méricim svazku pak dominuje zafeni vlnovych
délek 1,540601 A a 1,544430 A, odpovidajici nejsilnéjsim charakteristickym ¢ardam Cu Kal a Ka2, zatimco
Cu Kp ¢aru lze v uspofadani potlacit pomoci niklového filtru. Uhlova apertura je ve sméru kolmém na
rozptylovou rovinu vymezena primarni a sekundérni Sollerovou clonou, t.j. sérii ekvidistantné rozmisténych
paralelnich desticek s vysokou planaritou, které téz snizuji detekované pozadi pochazejici od rozptylu na
vzduchu.



i ks = kruznice goniometeru

vzorek

Obrazek B.1. K principu Braggova—Brentanova usporadani pro praskovou difrakci. Rtg zareni vychazi z ide-
alniho bodového zdroje S a je detekovidno bodovym detektorem D. Vzorek leZici ve stredu goniometru, t.j.
ve stiedu V kruznice kpp, miiZzeme aproximovat kruhovym obloukem na kruznici k, definované zdrojem S,
stfedem V a detektorem D. Pro vSechny mozné trajektorie paprskii vychézejicich ze zdroje a detekovanych
po difrakci v jakémkoliv bodé vzorku V; je thel mezi primarnim paprskem a detekovanym paprskem /SV;D
stejny. Stejny je tedy i difrakcni tihel 20 pro vSechny tyto trajektorie.

Pfed méfenim je nutno aparaturu najustovat, coz zahrnuje centrovani rtg svazku do stfedu goniometru
a kalibraci pozi¢né citlivého detektoru, tedy nalezeni kanélu detektoru, do kterého zareni dopada pii nulové
pozici ramen detektoru a zdroje 6 = 64 = 0°. Justovani aparatury je u pristroje Rigaku SmartLab, které je
v praktiku pouzité, automatizovano. Do aparatury je vSak tfeba vlozit vhodné optické elementy. Do drzédku
v centru goniometru bude umistény praskovy vzorek ve sklenéné vanicce nebo plech z polykrystalického
materialu. Obecné je vhodné praskovy vzorek pred méfenim rozmélnit v achatové misce, aby byla krystalicka
zrna dostateéné mala a vSechny krystalografické orientace ve vzorku rovnomérné zastoupeny.

Pro vzorky v praktiku je dostateéné provést méreni v thlovém intervalu 15-120°. Minimalni krok méfent,
ktery je v daném usporadéani dan vzdalenosti kanélt detektoru je A26 = 0,01°. Méfena data budou ulozena
na poditaci v ¢itelném forméatu. Prvni sloupec dat odpovida difrakénimu thlu 260, druhy méfené intenzité
a tfeti je absorp¢ni faktor absorbéru pouzitého pro dany méfici bod (ten je vSak pro nase méfeni obvykle
konstantni).

PR lQ
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detektoru citlivy 3.5
1 detektor (PSD)
. Motorizovana ) = 3r
I divergenéni Sekundami " 3
. ' stérbina Sollerova et 225
- by
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Obréazek B.3. Priklad difraktogramu
méreného v Braggové—Brentanové
usporadani. Vlozeny obrazek ukazuje
detail spektra v thlovém oboru 80—
Obréazek B.2. Braggovo—Brentanovo usporadani s linedrnim pozicné  85°. Povsimnéte si asymetrického roz-
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citlivym detektorem pro méreni praskové difrakce. Sireni difrakcénich car.
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B.1.4. Vyhodnoceni mérenych dat

Z naméfenych data odectéte 20 polohy difrakénich ¢ar bud pfimo z polohy maxima, nebo odhadnéte
polohu centra difrakéni ¢ary v poloviné maxima. Popfipadé by bylo téz mozné fitovat difrakéni maxima
pomoci vhodnych profild, jako napf. asymetricky Lorenziv profil. Vénujte téz pozornost tomu, Ze difrakéni
¢ary jsou pii vyssich ahlech 260 rozstépeny (pro¢?). Odectené polohy difrakénich ¢ar vyneste vzestupné do
tabulky a pokuste se jim piifadit vzestupné uspofadané povolené hodnoty N = h? + k% + 2 pro kazdy
z transla¢nich typu kubické Bravaisovy miizky. Spravné piifazeny typ translacni miizky by mél davat pro
kazdy par 26, N piiblizné stejné miizkové konstanty vypoctené z rovnice (B.I)).

Poté, co jste urdili typ transla¢ni mfizky, vypoctéte nejpravdépodobnéjsi hodnotu miizkové konstanty
méfeného materialu. Vzhledem k tomu, Ze miizkové konstanty a; jsou urceny z jednotlivych difrakénich ¢ar
s riznou standardni chybou o;, je vhodné pouzit vaZeného pruméru. Jako vahu jednotlivych méficich bodu
pouZijeme pievracenou hodnotu kvadratu standardni chyby w; = 1/ ai2. Vazeny primér se urci jako:

2z Wit (B.2)

a standardni chybu vaZeného primeéru se urci jako:

=17 =g

kde n je pocet méfenych difrakénich ¢ar.

Poznamka: Rychlé vyhodnoceni analyzovaného materialu se v soucasné dobé vétsinou déla pomoci podi-
tacovych programi, které porovnavaji namétrené polohy a intenzity ¢ar s databazi praskové difrakce (PDB —
powder diffraction database). V piipadé systému s vice krystalickymi komponentami lze téz odhadnout jejich
podil. Volné je pristupné databaze krystalovych struktur COD (crystallography open database) na adrese:
http://www.crystallography.net /cod /

B.1.5. Experimentalni vybaveni

Meéfeni bude probihat na difraktometru Rigaku SmartLab. PouZzité komponenty budou: rtg lampa s mé-
dénou anodou — urychlovaci napéti elektroni 40 kV a proud 30 mA, goniometr, fixni §térbina za zdrojem
uzivand v Braggové-Brentanové usporadani, motorizovand divergenéni $térbina za zdrojem zafeni, motori-
zované Stérbiny na rameni detektoru: protirozptylové Stérbina a Stérbina detektoru, 2 Sollerovy clony s thlo-
vou aperturou 5° — jedna na kazdém rameni goniometru, linearni pozi¢né citlivy detektor D /teX Ultra s 250
kanaly (3itka pixelu 70 pm), drzék vzorku, sklenéna vanicka na praskovy vzorek.

B.1.6. Kontrolni otazky

1. Jak zavisi chyba ur¢eni mfizkové konstanty na chybé uréeni pozice difrakéni ¢ary a neurcitosti vlnové
délky charakteristickych ¢ar?

2. Pro¢ pozorujeme rozstépeni (asymetrické rozsiteni) difrakénich ¢ar pii vyssich difrakénich thlech (viz

obr. [B.3))?

3. Jak miiZeme pi{ méfeni ovlivnit presnost urceni miizkové konstanty materialu?
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Uloha B.2. Rentgenova spektroskopie

B.2.1. Formulace problému

Nameéreni spektralniho slozeni rtg zareni pomoci difrakce na monokrystalu, indexovéni charakteristickych
¢ar spektra a urceni jejich vlnovych délek, stanoveni Planckovy konstanty z hrany spojitého rtg spektra. Fil-
trace rtg spektra a urceni ioniza¢ni energie slupky elektronového obalu z polohy absorpéni hrany. Kvalitativni
analyza chemického sloZzeni z méfeni rtg fluorescence.

B.2.2. Teorie

Dopadajici elektron vybudi v materialu antikatody rtg zafeni, jehoz spektrum ma spojitou a ¢arovou
slozku, obr. Bl

intenzita

—

vinova délka

Obrazek B.1. Spektrum rtg zareni jako soucet spojitého a charakteristického spektra.

1. Brzdné zareni

Spojita slozka rtg spektra vznika zabrzdénim dopadajiciho elektronu v materialu antikatody — brzdné zd-
Teni. Energie fotonu brzdného zareni je maximéalni, pfeméni-li se celé kineticka energie dopadajiciho elektronu
na energii fotonu. Pro minimélni vlnovou délku (hranu) spojitého spektra plati
he 11,2394

Amin = T~ T [kV, nm)| (B.1)

kde U je urychlujici napéti v rtg lampé. Maximéaln{ intenzitu méa brzdné zafeni pro vlnovou délku zhruba od
1,5 Amin do 1,8 Apin (hodnota zavisi i na typu rentgenky).

2. Charakteristické zareni

Carova slozka rtg spektra — charakteristické rtg zdareni — vznikd nasledujicim procesem. Elektron dopa-
dajici na antikatodu vyrazi z hluboké slupky elektronového obalu atomu antikatody elektron a atom se tak
ionizuje. Na volné misto v elektronovém obalu pfejde elektron z vyssi slupky a prebytek energie se vyzari
jako foton rtg zafeni, jeho energie je rovna rozdilu energii pocateéniho a koncového stavu prechézejiciho
elektronu. Tyto prechody se realizuji mezi dvojicemi stavii, pro néz plati vybérova pravidla

AL==+1, AJ=0, +1, (B.2)
kde L a J jsou kvantova &isla termu. Nekteré z téchto prechodi jsou znazornény na obr. B2l Cary vzniklé

prechody elektronu do téze slupky (napt. K) vytvareji sérii K. Uvnitf série se ¢ary rozliSuji pismeny «, 3, ...
podle toho, ze které slupky elektron piesel.
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Obrazek B.2. Schéma prechodu elektronti vytvarejicich charakteristické ¢ary. Energie slupek jsou uvedeny
pro méd (Z = 29).

Intenzita charakteristické ¢ary je dana empirickym vztahem
I =CIs(Us—Up)", (B.3)

kde Uy, je ioniza¢ni potenciél k-té slupky, 14 a Ua je proud a napéti na rentgence, C' je konstanta a n nabyva
hodnot mezi 1,5 a 1,75.

3. Absorpce a filtrace zareni

Absorpce rtg zafeni probih4 pievazné pohlcenim fotonu elektronovym obalem pii sou¢asné ionizaci atomu
(fotoelektricka absorpce). V zéavislosti absorpéniho koeficientu latky na vinové délce rtg zareni se vyskytuji
nespojitosti (absorp¢ni hrany). Poloha absorpéni hrany ve spektru odpovida ioniza¢ni energii slupky v elek-
tronovém obalu. Je-li energie absorbovaného fotonu mensi nez napf. ioniza¢ni energie slupky K, slupka K se
nemuze ionizovat a absorpce probihé jen ionizaci jinych slupek v obalu. Zvétsime-li energii fotonu tak, Ze je
vetSi nez ionizacni energie, slupka K se muze ionizovat a absorpce latky se skokem zvétsi. Z polohy absorpéni
hrany ve spektru lze tedy zjistit ioniza¢ni energii slupky.

4. Rtg fluorescenc¢ni spektroskopie

Energie absorbovaného rtg zafeni se muze uvolnit ve formé sekundarniho charakteristického zafeni. Vlnové
délky charakteristickych ¢ar v emisnim spektru rtg zafeni jsou dany elektronovymi prechody mezi hlubokymi
slupkami elektronového obalu. Energie téchto prechodi jsou charakteristické pro atomy daného prvku a pouze
velmi malo ovlivnény elektrony ve valenéni slupce, t.j. chemickymi vazbami. Méfenim energie ¢ar v emisnim
spektru je tedy mozné snadno provést kvalitativni chemickou analyzu daného materidlu. Tohoto vyuZziva
metoda rtg fluorescen¢ni spektroskopie (XRF — x-ray fluorescence spectroscopy). K buzeni emisniho spektra
se nepouzivé elektronovy svazek jako v rentgence, ale zkoumany materidl se ozafuje rtg zafenim o vhodné
vlnové délce. Z pfedchoziho odstavce plyne, ze mohou byt detekovany pouze takové prvky, jejichz energie
absorpéni hrany je mensi nez energie budiciho zéfeni. U tézkych prvki se mohou méfit i charakteristické ¢ary
série L nebo i vySsi; v tomto pripadé musi byt energie budiciho zafeni vétsi nez absorp¢ni hrana prislusné
slupky.

B.2.3. Postup méreni

Spektrum se méif pomoci difrakce kolimovaného zafeni na monokrystalu (analyzatoru), viz obr. [B.3l Pii
daném tuhlu 0 mezi dopadajicim zarfenim a krystalografickou rovinou dochézi na této roviné k difrakci pro
vlnovou délku spektra, pro niz je splnéna Braggova difrakéni podminka (kubické krystaly)

2asinf = \WN, N =h>+k>+1%. (B.4)
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Obréazek B.3. Schéma energiové citlivého méreni s krystalovym analyzatorem.

Zavislost difraktované intenzity na thlu # namérené otacenim krystalu se tedy dé prevést na zévislost inten-
zity zafen{ na vlnové délce. Pfitom je tfeba uvazit vliv superpozice vyssich ¥ada difrakce na analyzétoru.

Budeme tedy méfit spektrum jako zavislost intenzity na Braggové thlu analyzatoru, ktery poté pie-
poc¢teme na vinovou délku. Zavislosti proméfime pro sérii napéti na rentgence a proudem ji protékajicim.
Analyzujeme zéavislosti minimalni vinové délky a maximaln{ intenzity spojitého spektra, a maxim charakte-
ristického spektra. Provedeme méfeni s vlozenym niklovym filtrem a analyzujeme jeho vliv na spektrum.

Pro zpresnéni méfené intenzity je tfeba vzit v ivahu mrtvou dobu detektoru 7 podle vztahu

No

N=—"—""_
1—7’N0,

(B.5)

kde N je skute¢na intenzita a Ny je méfend intenzita (Cetnost pulsi za sekundu).

Rtg fluorescen¢ni spektrum se méri pomoci polovodi¢ového (kfemikového) detektoru, ktery mé¥i piimo
zévislost po¢tu rtg fotont na jejich energii. Tento detektor je dioda zapojené v zavérném sméru a v klidovém
stavu tedy neprotékd zadny proud. Rtg foton, ktery dopadne do oblasti PN prechodu, vybudi elektronové-
dérové pary a zptsobi tak proudovy puls. Pro zvétSeni Gi¢innosti detektoru se pouziva dioda s rozsifenou
nedopovanou (intrinsickou) vrstvou uvniti PN prechodu, tzv. PIN dioda. Pocet vybuzenych paru je piimo
amérny energii dopadajiciho fotonu, ktera se tak d& urcit z amplitudy proudového pulsu. Ovladaci program
uklada data ve formé histogramu — rozdéli méfitelny rozsah energii na intervaly (typicky na 512). Vztah mezi
amplitudou pulsu a energii fotonu zavisi na nastaveni vy¢itaci elektroniky. Energie fotonu je linearni funkei
poradi intervalu n

E=an+b. (B.6)

Koeficienty a a b uréime z méfeni energii emisnich ¢ar Ka a K znamého materialu (napiiklad médéného
plechu). Se znamymi koeficienty miZeme potom prevést méfeny rozsah na energii dopadajicich foton.

B.2.4. Experimentalni vybaveni

Rtg zdroj s médénou nebo molybdenovou antikatodou, goniometr, rtg filtry (nikl pro médénou rentgenku,
zirkonium pro molybdenovou), analyza¢ni monokrystal LiF (mfizkova konstanta 4,028 A, rovina povrchu
(001)), ioniza¢ni detektor rtg zafeni (mrtva doba 7 = 90 us), energiové disperzni detektor (PIN dioda), Fidici
pocitac. Navod k obsluze difraktometru je v priloze.

B.2.5. Kontrolni otazky

1. Jak se uvazi ruzné rady difrakce na analyzatoru v naméfeném spektru?

2. Jak z polohy absorpéni hrany slupky K a z nékolika charakteristickych ¢ar uréime ioniza¢ni energie nékolika
slupek?

3. Synchrotronové zafeni je bilé — jakym zptisobem ho mizeme monochromatizovat?
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Uloha D.2. Stanoveni orientace monokrystalu

D.2.1. Formulace problému

Zjisténi nizkoindexové roviny povrchu krystalu symetrickou Braggovou difrakei (difrakce na odraz). Uréeni
orientace hran asymetrickou Braggovou difrakci. Vzajemna orientace krystalografickych rovin. Indexovani
symetrickych a asymetrickych difrakei. Ovéfeni spravné orientace pomoci Laueho metody.

D.2.2. Orientace pomoci goniometru

1. Teorie
Monochromatické rtg zareni dopada na rovinny povrch substratu. Nastavime-li vzorek a detektor tak, aby
smér dopadajiciho zafeni, norméla k povrchu n = [hokolp|, difrakéni vektor h = [hkl] a smér difraktovaného
zéreni leZely v jedné tzv. difrakéni roviné, pak je splnéna difrakéni podminka — Braggova rovnice, ktera mé
pro krystaly kubické syngonie tvar
2asinf = AV h% + k2 +12. (D.1)

Zde je a mrizkovy parametr a h,k,[l jsou Laueho indexry, které vzniknou vynésobenim Millerovyjch indexi
ho, ko, lp roviny pfirozenym ¢&islem n (fad difrakce). V pripadé, ze difraktujici roviny jsou rovnobézné s po-
vrchem, tedy h || n, pak je thel dopadu i odrazu na krystalografickou rovinu (hokolp) roven Braggové thlu
0, v této roviné téz lezi dopadajici Ky a difraktovany Kj vlnovy vektor a difrakci fikame symetrickd, obr.
[D.Il(a). V takovém pifpadé svira dopadajici svazek s povrchem vzorku Braggiv thel 6, stejné jako difrakto-
vany svazek s povrchem. Difraktovany svazek svirad s dopadajicim thel 26.

Intenzita difrakce je dédna strukturnim faktorem, ktery zavisi na struktute elementarni buiiky. V riznych
transla¢nich typech Bravaisovy miizky existuji Laueho indexy, pro néz je intenzita difrakce nulova (zakdzané
difrakce). V téchto difrakcich se viny rozptylené jednotlivymi atomy v elementarni buiice rusi. Existuji
jednoduché pravidla, ktera musi spliiovat Laueho indexy difrakce (hkl), aby byla difrakce povolena:

prostd mrizka — vSechny difrakce jsou povoleny,

plosné centrovand miizka — povoleny jsou difrakce, v nichz maji Laueho indexy stejnou paritu,

prostoroveé centrovand miizka — povoleny jsou difrakce, u nichz je h+k-+I sudé,

diamantovd miizka — povoleny jsou difrakce s lichymi Laueho indexy, nebo se sudymi Laueho indexy, jejichz
soucet je délitelny 4.

Obrazek D.1. Difrakce na odraz (Bragguv pripad), (a) symetricka, (b) asymetrickd tecnd, (c) asymetricka
kolma.

V piipadé, Ze chceme zméfit difrakci na rovinach (hikily), které nejsou rovnobézné s povrchem (ale
zérovenn na négj nejsou kolmé), viz obr. [D.I(b), pak je nutné nejdiive vzorek azimutalné natocit tak, aby
se jejich difrakéni vektor hy = [hik1li] dostal do difrakéni roviny. Takovéto difrakei fikdme asymetrickd.
Asymetrické difrakce déale délime na tzv. tecné difrakce, kdy tuhel dopadu na povrch je mensi nez thel
vystupu (obrazek [D.I(b)), a kolmé difrakce, kdy je tthel dopadu vétsi nez thel vystupu (obrazek [D.Il(c)).
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Ze znalosti azimutélniho Ghlu otoceni vzorku pak muzeme urcéit smér hran obdélnikového vzorku, a tedy
i jejich krystalografické sméry.

Poznamka ke znaceni krystalografickych rovin a sméri: specifické krystalografické roviny se znaci kulatymi
zéavorkami (hkl), slozené zavorky se pouzivaji k oznaceni celé skupiny ekvivalentnich rovin {hkl}. Specificky
smér se znad¢i hranatymi zavorkami [hkl], kdeZto cela skupina ekvivalentnich krystalografickych sméru se
znadi pomoci Spicatych zavorek (hkl).

2. Experimentalni usporadani

Rtg zdroj s médénou antikatodou, ioniza¢ni detektor rtg zafeni, goniometr umoznujici rotaci vzorku w
(ihel mezi dopadajicim svazkem a povrchem vzorku) a detektoru 20 v jedné roving, obr. [D.2] Kubicky mo-
nokrystalicky vzorek obdélnikového tvaru je na goniometru pripevnény ke stolec¢ku umoznujicim azimutalni
rotaci ¢ (tj. rotaci kolem normély k povrchu) beze zmény uhlu dopadu. Navod k ovladani difraktometru je
v priloze.

I

.
g

<
9,
©
S

rtg zdroj

Obrazek D.2. Experimentalni usporadani pro méreni orientace povrchu Braggovou difrakci. Krystal nato¢ime
tak, aby smér dopadajiciho zareni, norméala k povrchu a smér difraktovaného zareni lezely v jedné roviné.

3. Postup méreni

Najdeme alespon jednu symetrickou difrakci a z ni uréime rovinu povrchu vzorku zndmého materidlu
(napft. k¥emik nebo germanium). Rotaci kolem normaly k povrchu najdeme alesponn jednu asymetrickou
koplanarni difrakci a ze zndmych ahlt rotace uréime orientaci hran vzorku, tedy Millerovy indexy sméru
hran. Rotaci kolem normély k povrchu déle ovéite polohy ekvivalentnich difrakénich rovin a provedte jejich
spravnou indexaci.

D.2.3. Orientace monokrystalu Laueho metodou

1. Laueho metoda

Usporadani Laueho metody je na obrazku [D.3l Monokrystal je ozafen tzkym kolimovanym svazkem,
v ném? jsou zastoupeny vSechny vlnové délky z Sirokého intervalu (A1,A2) (tzv. bilé rtg zafeni). Interval
vinovych délek poklddame za tak Siroky, Ze pro kaZdou krystalografickou rovinu v ném existuje takovéa vlnova
délka A, Ze pro dany thel mezi touto rovinou a primarnim svazkem je na této roviné splnéna difrakéni
podminka. Smér difraktovaného svazku pak plyne z podminky rovnosti ihla dopadajiciho a difraktovaného
svazku s krystalografickou rovinou. Rtg svazky difraktované na jednotlivych krystalografickych rovinéch
vytvori na rtg filmu soustavu stop, jejichz velikost je ddna pouze Sitkou primérniho svazku.

V usporadani na zpétny odraz je rtg film umistén mezi zdrojem rtg zareni a krystalem, primérni svazek
prochazi malym otvorem ve stiedu filmu. Krystalografické roviny patfici do téze zdényl vytvori na filmu

1Z6na rovin je trs rovin majicich spole¢nou piimku — zonalni osu.
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difrakéni stopy lezici na hyperbole. Difrakéni stopa lezici v prisecicich nékolika takovych hyperbol odpovida
krystalografické roviné patfici né€kolika z6nam; takovéi rovina ma pravdépodobné nizké Millerovy indexy.

V usporadani na prichod je rtg film umistén za krystalem, nerozptylené zafeni utvoii vyraznou stopu
ve stfedu filmu. Krystalografické roviny patfici do téze zény vytvori na filmu difrakéni stopy lezici na elipse
(usporadani na priichod) nebo hyperbole (usporfadani na odraz).

2. Urceni indexd krystalografickych rovin

Z usporadani difrakénich stop na filmu lze ur¢it thly mezi difraktujicimi krystalografickymi rovinami,
a to pomoci stereografické projekce. Z tabulky vzajemnych hlt mezi rovinami pak muZeme stanovit jejich
Millerovy indexy.

Princip stereografické projekce plyne z obrazku[D.4|(a). Krystal velmi malych rozmérii je umistén ve stiedu
referen¢ni koule. Kolmice ke krystalografické roviné vytina na referen¢ni kouli bod zvany pdl krystalografické
roviny. Stereografickou projekci pak ziskdme tak, Ze ze zadaného projekéniho bodu B leziciho na referencéni
kouli promitneme jednotlivé poly rovin A do bodi A’ na te¢nou projekéni rovinu.

Stereografickd projekce ma tyto zédkladni vlastnosti:

e Hlavni kruZnice@ na referenc¢ni kouli se zobrazi jako oblouky kruznic. Soustava polednikovych hlavnich
kruznic vytvori v projekéni roviné poledniky. Hlavni kruznice lezici v roviné rovnobézné s projekéni
rovinou (hlavni polednik) se promita na zakladni kruZnici ohranicujici stereografickou projekci.

e Ostatni kruZnice na referen¢ni kouli se zobrazi jako kruznice, projekce stfedu takové kruznice nebude
ovsSem totozné se stiedem projekce této kruznice. Kruznice lezici v navzajem rovnobéznych rovinach
kolmych na projekéni rovinu na ni vytvori soustavu rovnobézek (v geografickém vyznamu).

e Uhlové vzdalenosti na hlavnim poledniku se zachovavaji.

Soustava stereografickych projekei polednikii a rovnobézek se nazyva Wulffova sit, viz obrazek [D.4(b) a
priloha. Obvodova kruznice Wulffovy sité je zékladni kruznice stereografické projekce.

7 vlastnosti stereografické projekce vyplyva jednoduchy zpisob, jak urcit thel dvou krystalografickych
rovin. Tento thel stanovime pomoci hlavni kruznice prochézejici jejich pély. PoloZime stereografickou projekci
na Wulffovu sit tak, ze stiedy stereografické projekce a Wulffovy sité splyvaji a stereografické projekce pola
uvazovanych rovin lezi na tomtéz poledniku. Uhlovou vzdalenost téchto poli a tedy i thel, ktery roviny
sviraji, odec¢teme na spole¢ném poledniku.

2Hlavni kruZnice na kouli leZi v roviné prochézejici stiedem koule.

difrakeni film
stopa r’e
difrakeni
stopa film
<
T 20
S~__ | 20 :
dopadajici Wz”’/ krystal
difrakce
na pruchod
difrakce
na odraz

Obrazek D.3. Laueho metoda v usporadani na priichod a na zpétny odraz.
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Obrazek D.4. (a) Stereograficka projekce (vlevo) a (b) Wulffova sit’ s rozliSenim 5° (vpravo).

v\>na”cka

na filmu

Obrazek D.5. Konstrukce stereografické projekce roviny v usporadani na odraz. Vlevo Greningerova sit,
vpravo Wulffova sit.

Pro ziskani Millerovych indexd rovin uréime vzéjemné thly mezi nékolika vybranymi nizkoindexovymi
krystalografickymi rovinami. Tyto thly porovndme s tabulkou mezirovinnych dhla v piiloze a ziskame tak
Millerovy indexy stereografickych projekci polu krystalografickych rovin. Musime pritom mit na paméti, Ze
naméiené hodnoty mezirovinnych thli jsou zatizeny chybou méfeni az +1°; tato chyba je dana predevsim
velikosti difrakéni stopy na filmu. Neni-li pfifazeni Millerovych indexi jednozna¢né, musime zvétSit pocet
difrakénich stop, jejichz uhlové polohy méfime.

3a. Konstrukce stereografické projekce krystalografickych rovin z lauegramu v usporadani na
odraz

Ke konstrukci stereografické projekce krystalografickych rovin z lauegramu slouzi tzv. Greningerova sit
(viz obréazek [D.5 a priloha), ktera je tvorena dvéma systémy hyperbol. Tato sit je zkonstruovana takovym
zpusobem, Ze prostym pfiloZzenim lauegramu na sit a ode¢tenim kiivocarych soufadnic 7, § na Greningerové
siti obdrzime soufadnice stereografické projekce polu odpovidajici krystalografické roviny. Ty vyneseme po-
moci Wulffovy sité, jak je naznaceno na obr. [D.5l Poloha ¢ar Greningerovy sité zavisi na vzdalenosti vzorku
od rtg filmu.

Pomoci Greningerovy sité je také mozné zkonstruovat stereografické projekce smérii zonalnich os. V ku-
bické syngonii je kazdy krystalograficky smér [hkl| kolmy na krystalografickou rovinu (hkl), tento smér tedy
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splyvéa se smérem kolmice na rovinu (hkl), a tedy jeho stereografickd projekce je totoZzna se stereografickou
projekci polu roviny (hkl). Stereografickou projekei zonalni osy ziskame tak, Ze lauegramem priloZenym na
Greningerovu sit oto¢ime o uhel € tak, ze difrakéni stopy lezici na téze hyperbole (a odpovidajici tedy jedné
zOoné rovin) lezi na jedné z hyperbol Greningerovy sité. Souradnice této hyperboly pak bude rovna soufad-
nici v stereografické projekce zonalni osy. Tuto projekci pak zkonstruujeme tak, jak je naznaceno na obr.
Je vhodné sestrojit stereografickou projekci krystalografickych rovin obéma zpusoby a zkontrolovat tak
spravnost postupu.

3b. Konstrukce stereografické projekce krystalografickych rovin z lauegramu v usporadani na
prichod

K praktické konstrukei stereografické projekce z lauegramu pouzijeme stereografické pravitko (viz obréazek
[D.7] a piiloha). Stereografické pravitko ma dvé ¢asti — na levé jsou vyneseny dilky odpovidajici vzdalenosti
difrakéni stopy na filmu od stfedu difrakéniho obrazce pro dany Bragguv thel 8. Na pravé strané jsou dilky
ve vzdélenosti poli prislusnych rovin od stfedu stereografické projekce. Pti konstrukei stereografické projekce
nejprve prekreslime difrakéni stopy z filmu na prusvitny papir. Potom prilozime pravitko tak, aby jeho stied
(oznaceny 0) odpovidal stfedu difrakéniho obrazce, a pro kazdou difrakéni stopu ziskdme stereografickou
projekci polu pifslusné roviny, jak je naznaceno na obrazku [D.7l Vhodné je pravitko spolu s prisvitnym
papirem ve stfedu propichnout $pendlikem, coZz ndm umozni pohodlné otaceni pravitkem kolem stfedu pii
konstrukei stereografickych projekei z difrakénich stop lezicich v riznych smérech od stfedu. Vzdalenost dilku

projekce znacky na filmu

difrakeni stop
jedné zény

projekce osy
z6ny

Obrézek D.6. Konstrukce stereografické projekce sméru zonalni osy v usporadani na odraz. Vlevo Greninge-
rova sit, vpravo Wulffova sit.

stfed filmu
i stereografické
projekce

difrakéni stopa

na filmu \

stereograficka
projekce polu
roviny

okraj Wulffovy
sité

Obréazek D.7. Konstrukce stereografické projekce roviny v usporadani na priichod pomoci stereografického
pravitka.
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stereografického pravitka zéavisi na vzdalenosti vzorku od rtg filmu a rozméru Wulffovy sité. Pravitko v piiloze
bylo zkonstruovano pro vzdalenost filmu od vzorku 3 cm a pfilozenou Wulffovu sit.

4. Experimentalni vybaveni
Zdroj spojitého rtg zafeni — wolframova rentgenka, hlavice pro uchyceni monokrystalického vzorku (Si).
Zaznam na image plate detektor, vycitaci zafizeni.

D.2.4. Prilohy navodu

1. Navod k ovladani difraktometru Phywe.

2. Lauegram na prichod: Wullfova sit a stereografické pravitko pro vzdélenost filmu od vzorku 3 cm.
3. Lauegram na odraz: Wullfova sit a Greningerova sit pro vzdalenost filmu od vzorku 1,5 cm.

4. Tabulka thla vybranych krystalografickych rovin v kubické mfiZce.

D.2.5. Domaéaci priprava
1. Jak se spocita thel mezi rovinami s Millerovymi indexy (h1kily) a (hokalz) v kubické miizce?
2. Spo¢téte thly mezi rovinami s Millerovymi indexy (001), (011), (111), (112) a (113) v kubické syngonii.

D.2.6. Kontrolni otazky

1. Jak se spocita thel dopadu w v asymetrické difrakci z Braggova dhlu 6 pfi znamé orientaci povrchu pro
te¢nou a kolmou difrakci?

2. Jak by vypadal lauegram pii pouziti monochromatického rtg zareni?

3. Jak by vypadal difraktogram polykrystalického vzorku pii pouziti spojitého nebo monochromatického
zéreni?
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1. Uvod

Skenovaci (rastrovaci) elektronovy mikroskop, resp. skenovaci elektronova mikroskopie (SEM), umoziuje
zkoumani povrchu vzorki tak, Ze urychleny zaostfeny svazek elektronii dopadé na vzorek a soucasné detektory
umisténé nad vzorkem detekuji vychazejici elektrony nebo rentgenové zareni, viz obrazek (1| Pocita¢ zobrazuje
ziskany signal jako dvourozmérny obraz povrchu vzorku. Pixel vystupniho obrazu je dan velikosti stopy
dopadajicich elektront, rozliSeni vSak zavisi i na interakénim objemu a kontrastu signalu, velikost zvétSeni
je dana velikosti obrazu na monitoru a velikosti plochy rastrované na vzorku (zorné pole). Vznikly obraz pro
urc¢ity vzorek (material) tedy zavisi na pouzitém detektoru (mtizeme detekovat zpétné odrazené elektrony,
sekundarni elektrony nebo vybuzené rtg. zafeni) a na energii dopadajicich elektronu (typicky stovky eV az
desitky keV). Kvalitni obrazek pro dany vzorek ziskime peclivym ladénim urychlovaciho napéti, zaost¥eni,
velikosti stopy, proudu a ¢asu sniméani.

Elektrony jsou nabité Castice, proto je tfeba zobrazeni provadét ve vysokém vakuu. Pritom dochézi
k nabfjeni vzorku, nabity povrch odpuzuje dopadajici elektrony a zhorsuje obraz. Pti dlouhodobém pozorovani
vzorku muze nékdy dochézet ke vzniku a pozorovani riznych artefakti — presvétlené oblasti vzniklé nabijenim
neodvedeného naboje, degradace materialu vzorku, apod. Proto zobrazovdni ve vysokém vakuu funguje dobie
pouze pro vodivé vzorky (vzorek musi byt spojen s uzemnénym stolkem). Nevodivé vzorky mitizeme pokovit
tenkou kovovou vrstvou, ¢imz miizeme studovat topologii povrchu ve vysokém vakuu. V rezimu nizkého vakua
miuZzeme studovat i nevodivé vzorky, naboj je odvadén pii ionizaci molekul vzduchu, rozliSeni vSak bude horsi.
Neékteré mikroskopy je mozné provozovat i v rezimu environmental SEM (ESEM), kdy pii tlaku cca desitky
az nékolik tisic pascalt dochézi k odpafovani vody zdmérné umisténé do komory mikroskopu, coz zmensuje
degradaci zkoumanych biologickych vzorki.

V soucasné dobé se jako zdroj elektronti pouziva bud Zhavend wolframovd anoda nebo studeny Schottkyho
zdroj (Schottky FEG — Schottky Field Emission Gun). Schottkyho zdroj umoziuje dosdéhnout vétsiho rozlisent
a mé delsi Zivotnost nez jednotliva wolframova vlakna, ktera jsou vSak podstatné levnéjsi.

Elektronovy mikroskop miize byt osazen (kromé elektronového zdroje) i zdrojem fokusovaného iontového
svazku — focused ion beam (FIB). Obvykle se jedna o zdroj kapalného galia (teplota tani galia je 29,8 °C)
a urychlovaci optikou nezavislou na elektronové. Detektorem sekundarnich elektront pak muzeme sledovat
signal zpisobeny dopadem téchto ionti, které ovsem znacéné poskozuji povrch vzorku. Toho je ovSsem mozné
pouzit i k uzite¢né ¢innosti, a to k fizenému odbéru materidlu — hloubeni malych dér definovaného tvaru.

Elektronovy mikroskop miize byt téz osazen i plynnym depozic¢nim systémem — gas injection system
(GIS). Dutou jehlou, ktera se vysune do blizkosti vzorku, proudi nad vzorek plyn (napfiklad metalorganika
s platinou), pfi jeho rozkladu nad vzorkem dochézi k depozici napt. platiny. Kombinaci FIBu a GISu tak mi-
zeme napiiklad opravovat kontakty na ¢ipech nebo pfipravovat tenké lamely pro prozafovani v transmisnim
elektronovém mikroskopu (TEM), pokud je mikroskop navic osazen i specidlnim manipulétorem.


http://www.physics.muni.cz/ufkl
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Obréazek 1. Schéma elektronového tubusu (materialy FEI).

2. Elektronovy mikroskop FEI Quanta 3D 200i

V praktiku pouzijeme elektronovy mikroskop FEI Quanta 3D 200i. Tento elektronovy mikroskop je t¥idy
DualBeam (dualni svazek), obsahuje tedy elektronovy tubus pro zobrazeni SEM, iontovy tubus (ionty galia)
pro FIB a systém GIS. Na rozdil od mikroskopi SEM, do kterych je pfidan tubus FIBu, obsahuje systém
DualBeam dalsi technicka vylepSeni zlepsujici kvalitu obrazu pii obsazeni mikroskopu obéma zdroji. Uhel
mezi ob&ma tubusy je 52°.

Tabulka [I] shrnuje parametry mikroskopu. RozliSeni se u elektronovych mikroskopt definuje jako prechod
mezi 15 a 85 procenty kontrastu.

Stolek mikroskopu umoziuje naklon a vertikdlni zménu vysky, (horizontalni) translaci vzorku a konti-
nualni azimutélni rotaci vzorku. Pracovni vzdalenost (working distance, WD) je vertikalni vzdalenosti mezi
objektivem a pozorovanym bodem na vzorku a jeji hodnota se ziskd pri zaostfeni. Eucentrickd vzdélenost
je takova pracovni vzdalenost, pii které pozorovany koinciden¢ni bod ztstava pii naklonu vzorku na stéle
stejném misté obrazu, je to tedy zaroven stfed otaCeni pfi néklonu a u systému SEM+FIB téz prusecik os
obou tubust, viz obrazek 2]

Vysokého vakua se v mikroskopu dosahuje turbomolekularni pumpou umisténou pod mikroskopem s pred-
Cerpanim spirdlovym &erpadlem, které je kvili omezeni vibraci umisténo mimo mistnost s mikroskopem.
Druhé spirdlové ¢erpadlo je vyuzito pii pocateénim vycerpavani zavzdusnéné komory. Zavzdusténi komory
se provadi dusikem, ¢imZ se omezi vnik vodnich par ze vzduchu, které se hiife Cerpaji.
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Tabulka 1. Parametry elektronového mikroskopu FEI Quanta 3D 200i.

Elektronovy zdroj

Wolframové vldkno (termélni emise)

Rozligeni obrazu Vysoké vakuum: 3,0 nm pii 30 kV
Nizké vakuum: < 12 nm pfi 3 kV
ESEM: 3,0 nm pii 30 kV

Urychlovaci napéti 200 V - 30 kV

Proud elektront kontinualné az do 1 pA

Rezim neutralizace naboje pro opracovani nevodivych vzorkt

Tontovy zdroj

Kapalné kovové galium

Rozliseni 9 nm, koincidenc¢ni bod, 30 kV a 1 pA
7 nm, optimélni prac. vzdalenost, 30 kV a 1 pA
Urychlovaci napéti 2-30 kV
Proud 1 pA az 65 nA v 15 krocich (clonky)
Vakuum v komorte | Vysoké vakuum <6-107* Pa
Nizké vakuum 10-130 Pa
ESEM 10-2600 Pa

Detektory

Everhart Thornleyuv (sekundérni elektrony — SED)

Plynovy SED s velkym zornym polem (pouZivany v nizkém vakuu)

Plynovy SED (pouzivany v rezimu ESEM)

Zpétné odrazené elektrony (BSED)

Infracervend CCD kamera

Elektrony a ionty

Uhel mezi e~ a iontovou kolonou | 52°

Koincidenéni bod 15 mm (eucentricka vzdélenost)

Stolek vzorku

Rozsah lateralniho posunu vzorku XY = 50 mm

Rozsah vertikalniho posunu vzorku 7Z = 25 mm

Naklon vzorku —10° az +60°

Rotace vzorku 360° kontinualni

elektronovy
tubus

=Y
&)
3
3

Obrazek 2. Pri nataceni vzorku ziistava bod zaostreny v eucentrické vzdalenosti (koincidencéni bod) stile na

stejném misté obrazu.

3. Ukoly

V tomto praktiku se seznamite s ovladanim mikroskopu FEI Quanta 3D se zobrazovani elektronovym
svazkem. PTi méfeni zvolime vhodné napéti a zaostfime na vzorek. Pro vysoké rozliSeni je vhodné dojet
vzorkem na malou vzdalenost od elektronového tubusu a dosdhnout ostrého obrazu kombinaci ostfeni a
korekce astigmatismu. Pro sejmuti kvalitntho obrazku nastavime pomaly prichod svazku zornym polem a

prumeérovani obrazu pii vicendsobném prichodu.
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Chceme-li pozorovat néjaky 3D utvar na povrchu vzorku pod riznymi néklony, tak nastavime vzorek do
eucentrické vzdalenosti 15 mm. Poté ménime naklon o 10-15° a korigujeme vysku stolku tak, aby koincide¢ni
bod zustéval na stejném misté obrazu.

Pfi manipulaci s vétsimi vzorky davame pozor, aby nedoslo k dotyku (narazu) vzorku do tubusu.

Ukoly pro méFeni jsou nasledujici:

1. Pripravte si néjaké zajimavé vzorky, na které byste se chtéli elektronovym mikroskopem podivat, a
zjistéte predem jejich zékladni vlastnosti.

2. Prozkoumejte obraz povrchu nékolika vzorkt ve vysokém vakuu pouzitim detektoru sekundarnich a
zpétné odraZenych elektront za riznych pozorovacich podminek. PouZijte rtizna urychlovaci napéti,
velikost proudu, dobu sniméani, atd.

3. Prozkoumejte obraz povrchu nékolika vzorkt v nizkém vakuu pouzitim detektoru sekundarnich elek-
troni za rtznych pozorovacich podminek.

V protokolu nezapomeiite popsat parametry pti sejmuti jednotlivych obrazki. Budou-li na obréazcich charak-
teristické objekty, popiste jejich topologii (velikosti, vzdalenosti, popt. plochu). Jsou-li obrazky prilis svétlé
nebo tmavé, tak jim pfed vloZenim do protokolu upravte kontrast a jas.

4. Odkazy

Popis mikroskopu na strankach firmy FEI:
http://www.fei.com/products/dualbeams/quanta3d.aspx


http://www.fei.com/products/dualbeams/quanta3d.aspx

Uloha F.1. Mgé&feni teplotni zavislosti odporu supravodice

F.1.1. Formulace problému

Meéfeni teplotni zavislosti odporu supravodice. Urcéeni teploty supravodivého fazového piechodu.

F.1.2. Teorie

Jiz od objevu H. Kamerlingha-Onnese roku 1911 je znam supravodivy stav s nulovym mérnym odporem.
Dalsi vyznamnou vlastnosti supravodice je Meissneriiv jev, tedy nulova hodnota magnetické permeability.

L&,

w059

Obrazek F.1. Teplotni z&vislost odporu rtuti podle H. Kamerlingha-Onnese.

Pro méreni malych odpori a presné méreni vodivosti materiali je vhodnéjsi ¢tyrkontaktni metoda nezli
klasické dvoukontaktni méfeni. Oddélené proudové a napétové kontakty umoznuji odstranit vliv odporu kon-
takti. Pii klasickém dvoukontaktnim usporadéani je méreno napéti nejen na vzorku ale i na kontaktech, které
miize byt mnohdy srovnatelné nebo i vétsi nez napéti na vzorku. Pro dvouvodi¢ové méfeni je tfeba pfipravit
velmi kvalitni kontakty s odporem zanedbatelnym vzhledem k odporu vzorku. V ostatnich piipadech je
pro méfeni{ mérného odporu nutné pouzit ¢tyfkontaktni usporadani. Pro méfeni je tifeba pouzit voltmetr
s velkym vnitinim odporem, tak aby pfipadné ubytky napéti na napé&tovych kontaktech byly zanedbatelné.
Moderni digitalni mé¥ici piestroje mivaji odpor v fadu 10% 2 nebo i vice a tuto podminku obvykle spliiuji.
Pii zapojeni vzorku o pfi¢ném prifezu S a vzdalenosti napétovych kontaktd d je potom naméfené napéti

rovino
_pd

V=75

(F.1)

kde p je mérny elektricky odpor a I protékajici proud.

Klasické ¢tytkontaktni usporddani se da snadno pouzit pro vzorky ty¢inkovitého tvaru. Casto vsak mi-
vame vzorky ve tvaru destic¢ek pfipadné tenkych vrstev. Obvykle se pouziva méfeni s ¢tyfsondou nebo metoda
Van der Pauw. Metoda Van der Pauw je optiméalni pro vzorek typu tvaru ¢tyflistku (obrazek [E.2)), da se
vSak pouzit i pro vzorek obecného tvaru. Jedinou podminkou je umisténi kontaktt co nejblize okraji vzorku.
Meéfeni se provadi pfi dvou riznych komutacich kontaktd. V prvnim piipadé jsou jako proudové zapojeny
kontakty A, B jako napétové C a D, druhé méfeni se provadi s proudovymi kontakty B a C a napéti se
méii na kontaktech A a D. Vzhledem k symetrii kontakti jsou mozné i jiné kombinace; obecné fe¢eno v prv-
nim pripadé tece proud horizontalné, v druhém svisle. Definujeme-li si odpor vzorku v prvni komutaci jako

_ Ucp 4 : _ Uap T SRSV .
Ry = T av druhé komutaci Ry = Tae, pak mérny odpor vzorku p se vypocte feSenim implicitni rovnice:

exp(—mR1/Rg) + exp(—mR2/Rs) =1, p= Rgt, (F.2)

kde t je tloustka vzorku. Je-li vzorek ¢tvercovy a homogenni, odpory jsou v obou komutacich shodné a mérny
odpor je mozno vypocist pomoci jednodussiho vztahu

TR

Rg = —.
s In2

(F.3)
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Obréazek F.2. Vlevo: Schéma ctyrkontaktniho méreni odporu. Cérkovanou ¢arou je znézornéno umisténi
kontaktii v klasickém dvoukontaktnim usporadani. Napéti mérené v dvoukontaktnim usporadani je souctem
tibytku napéti ve vzorku a na kontaktech. Vpravo nahore: hrotova ¢tyrsonda, vzdalenost vSech hrotii je stejna,
vnéjsi kontakty slouzi jako proudové a vnitini jako napétové. Vpravo dole: Usporddéani kontakti pii metodé
Van der Pauw, vlevo idealni vzorek, vpravo ¢tvercovy vzorek. gipky naznacuji priichod proudu pri zapojeni
kontakti A a B jako proudové kontakty, C a D jsou pak zapojeny jako napétoveé.

Tabulka F.1. Moznosti pripojeni proudovych a napétovych kontaktii v metodé Van der Pauw.

poradi komutace | proudové kontakty | napétové kontakty
prvni AB DC

DC AB
druha BC AD

AD BC

F.1.3. Experimentalni usporadani a postup méreni

Vzorek vysokoteplotniho supravodice je upevnén drzaku, ktery je mozZné spojité zasouvat do nadoby
s kapalnym dusikem. Teplota je méfena jako odpor platinového odporového ¢idla. Odpor supravodice i
teplotniho ¢idla jsou kontinualné snimény a zaznamenany pomoci pocitace.

Zméite teplotni zavislost odporu supravodife v obou komutacich metody Van der Pauw. Ovéite, Ze
odpor je v obou komutacich stejny. Pfepo¢téte na mérny odpor supravodice a urcete teplotu supravodivého
prechodu.

F.1.4. Kontrolni otazky

1. Jak urcite z namérené zavislosti teplotu supravodivého fazového pfechodu?
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PRAKTIKUM Z FYZIKY PEVNYCH LATEK
Navod na ovladani rtg. difraktometru Phywe

Verze tinor 2016

Stru¢ny popis zarizeni

Difraktometr Phywe je maly stolni difraktometr s 35 W rentgenkou zkonstruovanym pro tcely Skolniho
rtg praktika. Box s prihlednym pfednim panelem umoZiiuje zasunout zleva modul s rentgenkou (méame
zakoupenu médénou, molybdenovou a wolframovou rentgenku). Do experimentélniho prostoru je mozné
umistit goniometr, ktery umoziuje rotovat se vzorkem (tzv. w-scan) a s ramenem se ioniza¢nim detektorem
(tzv. 20-scan), nebo film ¢ energiové disperzni polovodicovy detektor pro detekci fluorescen¢éniho spektra.
Celnf spodni panel obsahuje ovladaci prvky pro manuélni ovladani difraktometru, a sériovy port pro pripojeni
kabelu k ovladani zafizeni pomoci pocitace. V horni ¢asti je displej zobrazujici intenzitu méfenou detektorem

nebo aktualni polohy motorki.
Rentgenka a spusténi zareni

Zapnuti zafeni vyzaduje zavieni dvifek pracovniho boxu a jejich uzamknuti otoénym knoflikem. Pfte-
pneme indikdtor funkce na napéti, kulatym cifernikem otoéime na zZadanou hodnotu a potvrdime tla¢itkem
Enter (vpravo od ciferniku). Pfepneme indikator funkce na proud, zménime hodnotu kulatym cifernikem a
potvrdime Enter. Zafeni zapneme tla¢itkem HV ON (a stejnym tla¢itkem ho i vypneme). Po zapnuti zafeni
se rozzali zhavené katoda na rentgence — muZzeme ji pozorovat za olovnatym sklem.

Maximélni napéti na rentgence je 35 kV, maximélni proud 1 mA. Po dlouhodobé ne¢innosti rentgenky
vyrobce doporu¢uje nejdiive pustit rentgenku na 25 kV a 1 mA po dobu 10 minut.

Pii zdznamu na film se nastavuje expozi¢ni doba nésledujicim postupem: nejprve nastavime napéti a
proud rentgenky, jak je uvedeno vySe. Po pfepnuti tlac¢itkem Timer nastavime expozi¢ni dobu otéc¢enim
kulatym cifernikem a potvrdime tlac¢itkem Enter. Zapneme vysoké napéti HV ON a vzapéti zahajime odecet
expozini doby tla¢itkem Start. Rtg zafeni se automaticky vypne po uplynuti expozi¢ni doby. Expozice
lauegramu na polaroidovy film obvykle trva 120 minut.

Detektory

Detektorem zéafeni je samovyCerpajici halogenova ioniza¢ni trubice (poCita «, § 1y zéFeni). Mrtva doba
detektoru je 7 = 90 ps, maximalni pocet pulsi za sekundu je 8192 (14 bitti). Nenechdvejte detektor v primdr-
nim svazku (tj. piimo naproti vystupu z rentgenky) — silnd intenzita by mohla detektor poskodit! Poznamka:
Pri velké intenzité je tfeba pouzit vzorec pro korekci na mrtvou dobu 7

No

N=_—""—|
1—7’N0

kde Ny je naméfeny pocet pulsi.

Rtg fluorescenéni spektrum se méi pomoci polovodicové (kiemikové) PIN diody. K difraktometru mizeme
pripojit detektor Amptek s vlastni elektronikou a ovladacim programem. PouZity detektor snese pouze malé
intenzity rtg zdfent proto nesmi byt v Zddném piipadé méren primy svazek z rentgenky!

Ovladani goniometru

Goniometr umoziuje rotovat vzorkem a s detektorem (oboji s krokem 0,1°), a to bud nezavisle, nebo sou-
¢asné v poméru rychlosti 2:1 (tzv. zrcadlovy neboli spekularni sken). Goniometr miZzeme ovladat manuélné,
nebo pocitacem.

Manudlnt ovldddni je jednoduché: prepneme na pohyb danym motorkem, a kulatym cifernikem oto¢ime na
hledanou polohu. Sken muzeme nechat provést automaticky: nejdiive pomoci Gate nastavime dobu méreni
v jednom kroku, pak nastavime typ skenu, rozsah a krok, a tla¢itkem Start spustime méfeni. Méfenou
intenzitu ode¢itame na displeji.

Ovldddni pocitacem obsahuje grafické uzivatelské prostiedi, které nastavuje vSechny parametry zaiizeni
(vCetné zapnuti a vypnuti rentgenky), a umoziiuje provadét skeny motorky, kreslit graf priibéhu intenzity a
uloZit namérené data do souboru. Béhem pocitac¢ového ovladéani je ignorovano manudalni ovladani. Namérena
data ulozime do textového souboru z menu Measurement — Export data.



Greningerova sit’ pro vzdalenost filmu od vzorku 3cm

rozmer 14cm x 14cm




Woulffova sit’ a stereografické pravitko pro vzdalenost filmu od vzorku 2cm
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100 100 0.000 90.000 180.000

100 110 45.000 90.000 135.000

100 111 54.736 125.264

100 210 26.565 63.435 90.000 116.565 153.435

100 211 35.264 65.905 114.095 144.736

100 221 48.190 70.529 109.471 131.810

100 310 18.435 71.565 90.000 108.435 161.565

100 311 25.239 72.452 107.548 154.761

100 320 33.690 56.310 90.000 123.690 146.310

100 321 36.699 57.688 74.499 105.501 122.312 143.301

100 322 43.314 60.983 119.017 136.686

100 331 46.508 76.737 103.263 133.492

100 332 50.238 64.761 115.239 129.762

110 110 0.000 60.000 90.000 120.000 180.000

110 111 35.264 90.000 144.736

110 210 18.435 50.768 71.565 108.435 129.232 161.565

110 211 30.000 54.736 73.221 90.000 106.779 125.264 150.000

110 221 19.471 45.000 76.367 90.000 103.633 135.000 160.529

110 310 26.565 47.870 63.435 77.079 102.921 116.565 132.130 153.435

110 311 31.482 64.761 90.000 115.239 148.518

110 320 11.310 53.960 66.907 78.690 101.310 113.093 126.040 168.690

110 321 19.107 40.893 55.462 67.792 79.107 100.893 112.208 124.538 139.107 160.893
110 322 30.964 46.686 80.125 90.000 99.875 133.314 149.036

110 331 13.263 49.542 71.068 90.000 108.932 130.458 166.737

110 332 25.239 41.081 81.329 90.000 98.671 138.919 154.761

111 111 0.000 70.529 109.471 180.000

111 210 39.232 75.037 104.963 140.768

111 211 19.471 61.874 90.000 118.126 160.529

111 221 15.793 54.736 78.904 101.096 125.264 164.207

111 310 43.089 68.583 111.417 136.911

111 311 29.496 58.518 79.975 100.025 121.482 150.504

111 320 36.809 80.786 99.214 143.191

111 321 22.208 51.887 72.025 90.000 107.975 128.113 157.792

111 322 11.422 65.160 81.951 98.049 114.840 168.578

111 331 22.002 48.527 82.389 97.611 131.473 157.998

111 332 10.025 60.504 75.748 104.252 119.496 169.975

210 210 0.000 36.870 53.130 66.422 78.463 90.000 101.537 113.578 126.870 143.130 179.986
210 211 24.095 43.089 56.789 79.480 90.000 100.520 123.211 136.911 155.905
210 221 26.565 41.810 53.396 63.435 72.654 90.000 107.346 116.565 126.604 138.190 153.435

210 310 8.130 31.948 45.000 64.896 73.570 81.870 98.130 106.430 115.104 135.000 148.052 171.870
210 311 19.286 47.608 66.139 82.251 97.749 113.861 132.392 160.714
210 320 7.125 29.745 41.909 60.255 68.155 75.637 82.875 97.125 104.363 111.845 119.745 138.091 150.255 172.875

210 321 17.024 33.211 53.301 61.439 68.988 83.135 90.000 96.865 111.012 118.561 126.699 146.789 162.976

210 322 29.805 40.601 49.399 64.287 77.471 83.773 96.227 102.529 115.713 130.601 139.399 150.195

210 331 22.575 44.095 59.137 72.074 84.111 95.889 107.926 120.863 135.905 157.425

210 332 30.894 40.291 48.131 67.580 73.379 84.529 95.471 106.621 112.420 131.869 139.709 149.106

211 211 0.000 33.557 48.190 60.000 70.529 80.406 99.594 109.471 120.000 131.810 146.443 179.978

211 221 17.715 35.264 47.124 65.905 74.207 82.179 97.821 105.793 114.095 132.876 144.736 162.285

211 310 25.352 49.797 58.909 75.037 82.582 97.418 104.963 121.091 130.203 154.648

211 311 10.025 42.392 60.504 75.748 90.000 104.252 119.496 137.608 169.975

211 320 25.066 37.571 55.519 63.069 83.499 96.501 116.931 124.481 142.429 154.934

211 321 10.893 29.206 40.203 49.107 56.938 70.893 77.396 83.736 90.000 96.264 102.604 109.107 123.062 130.893 139.797 150.794
169.107

211 322 8.049 26.984 53.552 60.325 72.720 78.578 84.318 95.682 101.422 107.280 119.675 126.448 153.016 171.951

211 331 20.514 41.473 67.998 79.204 100.796 112.002 138.527 159.486

211 332 16.779 29.496 52.463 64.202 69.625 79.975 85.007 94.993 100.025 110.375 115.798 127.537 150.504 163.221

221 221 0.000 27.266 38.942 63.612 83.621 90.000 96.379 116.388 141.058 152.734 180.000

221 310 32.513 42.450 58.194 65.062 83.949 96.051 114.938 121.806 137.550 147.487

221 311 25.239 45.289 59.833 72.452 84.232 95.768 107.548 120.167 134.711 154.761

221 320 22.407 42.303 49.673 68.297 79.345 84.695 95.305 100.655 111.703 130.327 137.697 157.593

221 321 11.490 27.017 36.699 57.688 63.549 74.499 79.737 84.889 95.111 100.263 105.501 116.451 122.312 143.301 152.983 168.510
221 322 14.036 27.215 49.702 66.157 71.132 75.964 90.000 104.036 108.868 113.843 130.298 152.785 165.964

221 331 6.209 32.734 57.636 67.520 85.614 94.386 112.480 122.364 147.266 173.791
221 332 5.768 22.501 44.711 60.167 69.186 81.829 85.925 94.075 98.171 110.814 119.833 135.289 157.499 174.232
310 310 0.000 25.842 36.870 53.130 72.542 84.261 90.000 95.739 107.458 126.870 143.130 154.158 179.987

310 311 17.548 40.291 55.105 67.580 79.007 90.000 100.993 112.420 124.895 139.709 162.452

310 320 15.255 37.875 52.125 58.249 74.745 79.897 100.103 105.255 121.751 127.875 142.125 164.745

310 321 21.617 32.312 40.479 47.459 53.729 59.530 65.003 75.313 85.152 90.000 94.848 104.687 114.997 120.470 126.271 132.541
139.521 147.688 158.383

310 322 32.471 46.349 52.152 57.529 72.134 76.698 103.302 107.866 122.471 127.848 133.651 147.529

310 331 29.475 43.492 54.523 64.197 90.000 115.803 125.477 136.508 150.525

310 332 35.998 42.130 52.643 61.840 66.139 78.331 101.669 113.861 118.160 127.357 137.870 144.002

311 311 0.000 35.097 50.479 62.964 84.784 95.216 117.036 129.521 144.903 179.981

311 320 23.093 41.182 54.171 65.284 75.471 85.203 94.797 104.529 114.716 125.829 138.818 156.907

311 321 14.763 36.310 49.860 61.086 71.196 80.726 99.274 108.804 118.914 130.140 143.690 165.237

311 322 18.074 36.448 48.841 59.210 68.553 85.806 94.194 111.447 120.790 131.159 143.552 161.926

311 331 25.943 40.458 51.498 61.040 69.766 78.023 101.977 110.234 118.960 128.502 139.542 154.057

311 332 25.848 39.521 49.997 59.052 67.313 75.100 90.000 104.900 112.687 120.948 130.003 140.479 154.152

320 320 0.000 22.620 46.187 62.514 67.380 72.080 90.000 107.920 112.620 117.486 133.813 157.380 180.000

320 321 15.501 27.190 35.376 48.154 53.630 58.743 68.246 72.753 77.151 85.749 90.000 94.251 102.849 107.247 111.754 121.257
126.370 131.846 144.624 152.810 164.499

320 322 29.017 36.176 47.726 70.346 82.268 90.000 97.732 109.654 132.274 143.824 150.983

320 331 17.364 45.580 55.064 63.551 78.996 101.004 116.449 124.936 134.420 162.636

320 332 27.505 39.762 44.800 72.803 79.782 90.000 100.218 107.197 135.200 140.238 152.495

321 321 0.000 21.787 31.003 38.213 44.415 49.995 60.000 64.623 69.075 73.398 81.787 85.904 94.096 98.213 106.602 110.925
115.377 120.000 130.005 135.585 141.787 148.997 158.213 179.980

321 322 13.516 24.840 32.577 44.519 49.594 63.016 71.089 78.787 82.551 86.283 93.717 97.449 101.213 108.911 116.984 130.406
135.481 147.423 155.160 166.484

321 331 11.180 30.863 42.628 52.183 60.626 68.415 75.803 82.956 90.000 97.044 104.197 111.585 119.374 127.817 137.372 149.137
168.820

321 332 14.381 24.261 31.273 42.205 55.264 59.148 62.881 73.447 80.157 83.456 86.734 93.266 96.544 99.843 106.553 117.119
120.852 124.736 137.795 148.727 155.739 165.619

322 322 0.000 19.750 58.034 61.928 76.391 86.628 93.372 103.609 118.072 121.966 160.250 180.000

322 331 18.932 33.423 43.669 59.949 73.847 80.391 86.810 93.190 99.609 106.153 120.051 136.331 146.577 161.068

322 332 10.745 21.447 55.334 68.779 71.926 87.036 92.964 108.074 111.221 124.666 158.553 169.255

331 331 0.000 26.525 37.864 61.726 80.915 86.983 93.017 99.085 118.274 142.136 153.475 179.977

331 332 11.977 28.308 38.502 54.060 72.934 84.386 90.000 95.614 107.066 125.940 141.498 151.692 168.023

332 332 0.000 17.341 50.479 65.852 79.524 82.163 97.837 100.476 114.148 129.521 162.659 179.983



